wo 2005/003733 



PCT/EP2004/006094 



Probenentnahmevorrichtung ftir ein Mikroreaktionssystem 

Die Erfindung betrifft eine Probenentnahmevorrichtung far 
ein Mikroreaktionssystem mit einer Austrittsof f nung ftir an 
der Reaktion beteiligte Siibstanzen. 

Eine standige Entwicklung und f ortschreitende 
Miniaturisierung von Mikroreaktoren und 
Mikroreaktionssysteitien ermOglichen mittlerweile die 
Durchfahrung chemischer Reaktionen bei minimalem Einsatz 
von Reagenzien. Insbesondere bei der Durchftihruig einer 
groJien Anzahl von Testreaktionen und Analysen kOnnen durch 
die Verwendung von miniaturisierten Mikroreaktionssystemen 
Aufwand und Kosten sowohl hinsichtlich der notwendigen 
Substanzraengen als auch der erf orderlichen Reaktionsdauern 
eingespart werden. Daruber hinaus wird die thermische 
Prozessfuhrung durch die verringerten Massenstrome 
vereinfacht und die Sicherheit bei der Durchfuhrung der 
chemischen Reaktionen gegebenenf alls erheblich erhoht, 

Oftmals ist es dabei notwendig, aus einem konti^iuierlich 
betriebenen Mikroreaktionssystem geringe Probenmengen zu 
entnehmen, ohne den Fluss der Reagenzien durch das 
Mikroreaktionssystem oder eine ablaufende chemische 
Reaktion zu behindem oder zu stoppen. Dazu ist 
tiblicherweise eine Austrittsof fnung vorgesehen, die an 
geeigneter Stelle innerhalb des Mikroreaktionssystems 
angeordnet ist und tlber ein Ventil steuerbar ist. Je nach 
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Ausgestaltung der AustrittsOf fnung und des diese 
Austrittsttf fnung steuernden Ventils entstehen dabei mit dem 
Mikroreaktionssystem in Verbindung stehende Hohlraume, in 
welchem die im Mikroreaktionssystem ablaufende chemische 
Reaktion nicht oder nur unter anderen, meistens 
unkontrollierbaren Bedingungen abl^uf t • Das Vorhandensein 
solcher als Totvolumina bezeichneter Hohlraxame kann die 
chemische Reaktion im Mikroreaktionssystem in u lerwtinschter 
Weise beeinf lussen und zudem die Aussagekraft einer 
Auswertung vermindem, bei welcher die entnommene 
Probenmenge ausschlielilich oder zum Teil aus einem im 
Bereich der AustrittsOf fnung bestehenden Totvoliamen 
entnommen wurde. 

ZusStzlich erfordert die Verwendung von Ventilen aufwendige 
Spiilvorgange, um nach Beendigung einer durchgefiihrten 
Mikroreaktion imd vor Beginn einer nachf olgenden 
Mikroreaktion das Mikroreaktionssystem einschlielilich des 
damit in Verbindung stehenden Ventils sorgfaltij zu 
reinigen, um eine Kontamination der nachf olgenden 
Mikroreaktion zu vermeiden. Ebenfalls lasst sich ein 
dichter Verschluss einer Austrittsof f nung mittels eines 
Ventils nur mit erheblichem konstruktivem Aufwand 
sichers tellen . 

Aufgabe der Erfindiang ist es demzufolge, eine 
Probenentnahmevorrichtung so auszugestalten, dass aus einetn 
Mikroreaktionssystem zuverlSssig Proben entnommen werden 
kennen^ wobei Totvolumina im Bereich der Austria tsOf fnung 
zur Probenentnahme moglichst vermieden und dadurch eine 
Beeintrachtigung der im Mikroreaktionssystem ablaufenden 
chemischen Reaktion vermindert werden soil . 
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Diese Aufgabe wird erf indungsgemSB dadurch gelGst,- dass 
eine Offnung eine Absaugleitung seitlich neben der 
AustrittsOf fnung angeordnet ist, wobei in der Absaugleitung 
zum Absaugen der aus der Austrittsof f nung austretenden 
Substanzen ein Unterdruck erzeugbar ist . Die 
Austrittsof f nung wird dabei entweder als Ausgang des 
Mikroreaktionssystems zum vollstandigen Austretr'n der an 
der chemischen Reaktion beteiligten Substanzen verwendet 
Oder an geeigneter Stelle innerhalb des 

Mikroreaktionssystems ausreichend klein gestaltet, so dass 
eine an dieser Stelle kontinuierlich austretende 
Substanzmenge die im Mikroreaktionssystem ablauf ende 
Reaktion nicht wesentlich beeintrSchtigt . Dadurch besteht 
keine Notwendigkeit ftir die Anordnung eines Ventils 
zwischen der Austrittsof fnung und dem damit verbundenen 
Mikroreaktionssystem, so dass praxis taugliche konstruktive 
Ausgestaltungen denkbar sind, die mit einem nur minimalen 
Oder sogar gSnzlich ohne ein Totvolximen im Bereich der 
Austrittsof f nung auskoinmen. 

Ob die aus der AustrittsQf fnung zu einem bestimmten 
Zeitpunkt austretende Substanzmenge nicht weiter verwendet 
Oder aber als entnommene Probe einer weiteren Auswertung 
zugeftihrt wird, lasst sich -mittels der unmittelbar neben 
der Austrittsof f nung angeordneten Absaugleitung steuern. 
Herrscht in der Absaugleitvmg ein ausreichender Unterdruck, 
so wird die aus der AustrittsOf fnung zu einem bestimmten 
Zeitpunkt austretende Substanzmenge in die Absaugleitung 
hinein gesaugt. Ohne Unterdruck in der Absaugleitung fSllt 
die aus der Austrittsdf f nung austretende Substanzmenge 
unbeeinf lusst neben der Absaugleitung vorbei und kann' 
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unterhalb der Absaugleitung aufgefangen \jind gesammelt 
warden. AbhSngig von einer bevorzugten konstruktiven 
Gestaltung oder dem Mengenverhaitnis von nicht waiter 
verwendeter Sxibstanz zu dar als entnommene Probe zur 
weiteren Auswertung herangezogene Substanz kann entweder 
die in die Absaugleitung abgesaugte Substanztnenge oder die 
unterhalb der Absaugleitung neben diese herabf allende 
Substanztnenge zur weiteren Verwendung herangezogen werden. 

Vorzugsweise ist dabei vorgesehen, dass urn die 
AustrittsSffnung herxom ein Gehause angeordnet ist mit einer 
Auslassoffnung fUr aus der AustrittsOf f nung austretende 
Substanzen und mit einer DurchfUhrungsOf fnung ftir die 
Absaugleitung. Das Gehause schtitzt einerseits den Bereich 
urn die Austritts6f f nung vor ungewUnschten 
unkontrollierbaren Umgebungseinf Itissen und erlaubt 
andererseits lait einfachen Mitteln die prazise und 
reproduzierbare Anordnung der Absaugleitung im Verhaitnis 
zur AustrittsOf fnung. Je naher die Off nung der 
Absaugleitung relativ zur Austrittsof fnung angeordnet 
werden kann, ohne dass austretende Substanzen in direkten 
Kontakt mit der Absaugleitung kommen, umso geringer ist der 
mindestens notwendige Unterdruck innerhalb der 
Absaugleitung, urn ein vollstandiges Absaugen der aus der 
Austrittsof fnung austretenden Substanzmenge zu 
gewahr leisten . 

Einer Ausgestaltung des Erf indungsgedankens zufolge ist 
vorgesehen, dass die Anordnung der Offnung der . 
Absaugleitung relativ zur AustrittsOf fnung vera.iderbar ist. 
Auf diese Weise kann bei vorgegebenem Unterdruck in der 
Absaugleitung die dadurch verursachte Saugwirkung im 
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Bereich der Austrittsfif fnung verSndert warden, um 
maglicherweise unterschiedlichen Eigenschaf ten der 
verwendeten Substanzen und Reaktionsprodukte, 
beispielsweise verschiedenen Viskositaten oder 
Fluchtigkeiten Rechnung zu tragen. 

GemaB einer Ausgestaltung des Erf indungsgedankens ist 
vorgesehen, dass die Absaugleitung in einen Saminelbehaiter 
mundet, der uber ein Ventil mit einer Vakuumlei lung 
verbunden ist. So kann beispielsweise bei kontinuierlichem 
Unterdruck das Mikroreaktionssystem tlber die 
AustrittsOf fnung vollstSndig entleert werden, wobei die 
austretenden Substanzmengen tiber die Absaugleitungen in den 
Sammelbehaiter gespUlt werden. Nach einer vollstSndigen 
Entleeriing des MikroreaktionssystemS/ gegebenenf alls mit 
einer nachf olgenden Spaiung mit Reinigungsmitteln, bef inden - 
sich alle an der Reaktion beteiligten Substanzen in dem 
Sammelbehaiter, beispielsweise einer handelstiblichen 
Waschf lasche . Dieser Sammelbehaiter kann einfach von der 
Probenentnahmevorrichtung getrennt und entnommen werden, um 
eine Entsorgung oder weitere Verwendung der 
Reaktionsprodukte zu ermOglichen. 

Ober das in der Vakuxamleitung zum Sammelbehaiter 
angeordnete Ventil ISsst sich der Unterdruck in dem 
Sammelbehaiter und der in den Sammelbehaiter mtindenden . 
Absaugleitung in einfacher Weise steuem. Die Vakuumleitung 
ftihrt entweder direkt zu einer Vakuumpumpe oder ist Teil 
eines Vakuxamsys terns mit einer Vielzahl von Anschltissen, wie 
es insbesondere in grSfieren chemischen Labors i istalliert 
ist. Der Sammelbehaiter und die Absaugleitung weisen dabei 
ein ausreichend kleines Innenraumvolumen auf , um mSglichst 
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verz5gerungsfrei in AbhSngigkeit von der Ventilsteuerung 
einen ausreichenden Unterdruck zum Absaugen aufbauen oder 
ausgleichen zu kannen. 

In dieser vorteilhaf ten Betriebsart des kontinuierlichen 
Absaugens der aus der Austrittsof f nung austretenden 
Substanzmengen kann eine Probe zu einem beliebigen 
Zeitpiinkt entnommen werden, indetn durch kurzzeitiges 
Schlielien des Ventils der Absaugvorgang unterbr^chen wird 
und die aus der AustrittsOf f nung austretende Substanzmenge 
an der Absaugleitung vorbei in einen unterhalb der 
Austritts6ffnung angeordneten Probenbehaiter failt. Die zu 
entnehmende Probenmenge iSsst sich (iber die Zfeitdauer 
vorgeben, innerhalb der kein Absaugen der austretenden 
Substanzen stattf indet . 

Vorzugsweise ist vorgesehen, dass die AustrittsOf fnung in 
Form einer Kapillare gestaltet ist. Eine Kapillare 
ermoglicht einerseits ein genaues Dosieren auch von 
geringen Substanzmengen wahrend des Austretens aus dem 
Mikroreaktionssystem und verhindert andererseits weitgehend 
eine Beeinf lussung der in dem Mikroreaktionssystem 
ablaufenden Reaktionen durch die wechselnden 
Druckverhaitnisse in unmittelbarer Omgebung der 
Austrittsof f nung. Der Innendurchmesser der Kapillare wird 
dabei zweckmaJSigerweise ausreichend klein gewShlt^ urn ein 
vollstandiges Absaugen der austretenden Substanzmengen zu 
gewahrleisten und andererseits ausreichend grofi gewShlt 
werden, urn ein kontinuierliches Austreten der Substanzen 
nicht durch einen stark ansteigenden Dif f erenzdruck bei der 
Kapillare zu gefShrden. Mit einer geeigneten Kapillare kann 
insbesondere sichergestellt werden, dass die Substanz in 
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einem feinen^ freien Strahl aus der Austrittsof fnung 
austritt . 

Vorteilhaf terweise ist vorgesehen, dass die 
Probenentnahmevorrichtung im Bereich der AustrittsOf fnung 
beheizbar ist. Es hat sich gezeigt, dass es bei Verwendung 
von leicht fluchtigen L5sungsniitteln wie beispielsweise 
Dichlormethan oder Ather auf Grund der 

Verdampfungsenthalpie des LSsungsmittels zur Eisbildung an 
der AutrittsSf fnung koitimen kann. Diese ungewtinschte 
Beeintrachtigung wahrend des Betriebs kann durch eine 
Erwarmung der Probenentnahmevorrichtung im Bereich der 
Austritt s5f fnung ohne weiteres vermieden werden. 

Einer Ausgestaltung des Erf indungsgedankens zufolge ist 
vorgesehen, dass zur Beheizung eine elektrische 
Heizvorrichtung oder eine warmekopplung vorgesehen ist. 
Eine elektrische Heizvorrichtung in Form eines steuerbaren 
Heizdrahtes lasst sich mit einfachen Mitteln in 
vorteilhaf ter Weise an die Ausgestaltung der 
Austrittsof fnung beispielsweise in Form einer Kapillare 
anpassen. 

Gemafi einer Ausgestaltung des Erf indungsgedankens ist 
vorgesehen, dass im Bereich der Austrittsof fnung eine die 
Luftf euchtigkeit verdrSngende Schutzgasatmosphare 
herstellbar und erhaltbar ist. Die Schutzgasatmosphare kann • 
anstelle oder zusatzlich zu einer Heizvorrichtung verwendet 
werden, um eine unerwtlnschte Eisbildung an einer sich 
abkUhlenden Austrittsof fnung zu verhindern. Dar ioer hinaus 
ist es mittels einer Schutzgasatmosphare mOglich, eine 
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Verunreinigung der aus der AustrittsOf f nung austretenden 
Substanzen weitgehend zu verhindern. 

Vorteilhafterweise ist vorgesehen, dass eine Offnung einer 
Druckluftleitung seitlich neben der Austrittsof f nung der 
Offnung der Abluf tleitung gegenuber liegend angeordnet ist, 
wobei in der Druckluftleitung ein Oberdruck eines Gases 
erzeugbar ist, um mit dem durch die Offnung der 
Druckluftleitung ausstrOmenden Gas die aus der 
Austritts5ffnung austretenden Substanzen in Richtung der 
Offnung der Absaugleitung zu blasen. Auf diese Weise kOnnen 
die austretenden Substanzen unterstatzend zum Aosaugvorgang 
durch das mit Oberdruck austretende Gas in Richtung der 
Offnung der Absaugleitung geblasen werden, wodurch sich 
eine vollstSndige und sichere Absaugung aller austretenden 
Substanzen auch bei ungUnstigen Bedingungen oder mit 
vergleichsweise geringeren Druckdif f erenzen zum 

Umgebungsdruck in der Abluf tleitxing, beziehungsweise 
Druckluftleitung gewahrleisten lassen. 

GemaJi einer Ausgestaltung des Erf indungsgedankens ist 
vorgesehen, dass als Gas ein chemisch weitgehend inaktives 
Schutzgas verwendet wird. Dadurch werden unerwOnschte 
Reaktionen des ausstromenden Gases mit den Substanzen 
vermieden, die gemeinsam in die Absaugleitung abgesaugt 
werden- Auch ISsst sich bei Verwendung eines Schutzgases . 
eine im Bereich der Austrittef fnung der Substanzen 
hergestellte Schutzgasatmosphare ungestOrt 
auf rechterhal ten • 

Bei entsprechender Ausgestaltxing des Absaugsystems kann 
ohne Vakuum, nur durch den Druck der Luft oder des 
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Inertgases, die Stubstanz von der Kapillare in das 
Auffangrohr geblasen werden. 

Vorzugsweise ist vorgesehen, dass die 

Probenentnahmevorrichtung weitgehend oder vollstandig aus 
chemisch best^ndigen Materialien herstellbar ist, 

Nachfolgend wird e±n Ausf Uhrungsbeispiel der Erfindung 
naher beschrieben, das in der Zeichnung dargestellt ist. 

Die in der Figur dargestellte Probenentnahmevorrichtung 1 
ist Uber einen Schlauch 2 mit einem Mikroreaktionssystem 3 
verb-unden. Nach erfolgter Reaktion wird das gesamte 
Mikroreaktionssystem 3 Ober die Probenentnahmevorrichtung 1 
vollstandig entleert. Die AustrittsSf f nung 4 is c in Form 
einer Kapillare gestaltet. Der Schlauch 2 ist tiber ein 
Anschlusssttick 5 losbar mit der AustrittsSf fnung 4 in Form 
einer kapillare verbunden, Auf diese Weise konnen mehrere 
Mikroreaktionssysteme 3 mit verschiedenen 
Probenentnahmevorrichtungen 1 in beliebiger Kombination 
verwendet werden, so dass beispielsweise in AbhSngigkeit 
der verwendeten Substanzen zugeordnete 
Probeentnahmevorrichtungen 1 mit einem ftlr bestiinmte 
Anwendungen geeignete Mikroreaktionssysteme 3 kombiniert 
werden kann oder ein zu reinigendes Mikroreaktionssystem 3 
Oder eine zu reinigejide Probenentnahmevorrichtung 1 einf ach 
ausgetauscht werden kSnnen, um einen maglichst 
kontinuierlichen Betrieb zu gewShrleisten. 

Die als Kapillare gestaltete Austrittsaf f nung 4 ist im 
Innenraum eines hUlsenf 5rmigen Gehauses 6 beweglich 
angeordnet. Sowohl das Anschlusssttick 5 des Schlauchs 2 als 
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auch die AustrittsOf fnung 4 in Kapillarf orm sind in einem 
GehSusedeckel 7 befestigt, der aber ein Schraubgewinde mit 
dem Gehause 6 in Eingriff steht und so eine 
Langsverschiebung des offenen Endes der Kapillare relativ 
zum Gehauseboden des Gehauses 6 ermoglicht. 

Das Gehause 6 weist benachbart zur kapillarf ormigen 
Austritts5ffnung 4 eine Durchf tihrungsof f nung 8 auf, durch 
die hindurch eine Absaugleitung 9 in das Innere des 
Gehauses 6 ragt. Die Absaugleitung 9 mtindet in eine 
Waschflasche 10, die aber ein Magnetventil 11 mit einer 
Vakuumleitung 12 verbunden ist. 

Bei geoffnetem Magnetventil 11 ent steht in der Waschflasche 
10 und der Absaugleitung 9 ein Unterdruck, der bewirkt, 
dass aus der Austrittsof fnung 4 austretende Substanzen 13 
in die Absaugleitung 9 gesaugt iind in der Waschflasche 10 
gesaramelt werden. 

Zur Entnahme einer Probe der Reaktionsprodukte wird das 
Magnetventil 11 geschlossen und dadurch der Unterdruck in 
der Absaugleitung 9 fur eine definierte Zeit aufgehoben, 
wodurch die aus der Austrittsof fnung 4 austretende 
Substanzmenge 13 nicht in die Absaugleitung 9 gesaugt wird, 
sondern durch eine AuslassGf fnung 14 im Boden des Gehauses 
6 hindurch austritt vmd in einem nicht dargestellten 
Probenbehalter aufgefangen werden kann. 

Ober die Dauer des eingeschalteten oder ausgesch'alteten 
Vakuums lasst sich die abgesaugte bzw. durch dir. 
AuslassSf fnung 14 austretende Substanzmenge 13 prazise 
dosieren, so dass eine Verwendung der 
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Probenentnahmevorrichtung auch als Dosiersystem denkbar 
ist - 

Seitlich neben der kapillarf c3rmigen Austrittsof f nung 4 ist 
gegenuber der Offnung der Absaugleitung 9 eine Offnung 
einer Druckluf tleitung 15 angeordnet- Wird das in der 
Druckluf tleitung befindliche Gas mit Oberdruck 
beauf schlagt, so stromt das Gas durch die Offnung der 
Druckluf tleitung 15 aus und blast aus der Austr Ltts6f fnung 
4 austretende Substanzen in Richtung der Offnung der 
Absaugleitung 9. Durch eine gleichzeitig zum Vakuum 
erzeugte Druckbeauf schlagung in der Druckluf tleitung 15 
wird das Absaugen austretender Substanzen in die 
Absaugleitung 9 untersttitzt . Als druckbeauf schlagtes Gas 
wird zweckmSliigerweise Luft oder ein Inertgas zum 
gerichteten Wegblasen der austretenden Substanzen 
verwendet . 

Es ist auch moglich, bei geeigneter Druckbeauf schlagung der 
aus der Austrittsof fnung 4 austretenden Substanzen die 
beschriebene Vorrichtung ohne wesentliche Anderungen auch 
als Druckkopf zu verwenden. 
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PatentansprUche 

1. Probeentnahmevorrichtung ftir ein Mikroreaktionssystem 
mit einer Austritts5f fnung fUr an der Reaktion beteiligte 
Substanzen, dadurch gekennzeichnet , dass eine Of fnung einer 
Absaugleitung (9) seitlich neben der AustrittsOf fnung (4) 
angeordnet ist, wobei in der Absaugleitung (9) zum Absaugen 
der aus der AustrittsOf fnung (4) austretenden Substanzen 
(13) ein Unterdruck erzeugbar ist . 

2 . Probenentnahmevorrichtung nach Anspruch 1 , dadurch 
gekennzeichnet, dass urn die Austrittsof fnung (4V herum ein 
Gehause (6) angeordnet ist mit einer Auslassof fnung (14) 
fur aus der Austritts5f fnung (4) austretende Substanzen 
(13) und mit einer Durchftthrungsof fnung (8) ftir die 
Absaugleitung (9) . 

3 . Probenentnahmevorrichtung nach Jtospruch 1 oder 2 , 
dadurch gekennzeichnet, dass die Anordnung der Of fnung der 
Absaugleitung (9) relativ zur Austrittsof fnung (4) 
veranderbar ist. 



4l Probenentnahmevorrichtung nach einem der vor ^.nstehenden 
Ansprliche/ dadurch gekennzeichnet, dass die Absaugleitung 
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(9) in einen Sammelbehalter (10) mUndet, der tiber ein 
Ventil (11) mit einer Vakuumleitung (12) verbunden ist. 

5. Probenentnahmevorrichtung nach einem der voranstehenden 
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet , dass die 

Austrittsof f nung (4) in Form einer Kapillare gestaltet ist. 

6 . Probenentnahmevorrichtung nach einem der vorangehenden 
TVnsprtiche/ dadurch gekennzeichnet , dass die 
Probenentnahmevorrichtung (1) im Bereich der 
Austrittsof f nung (4) beheizbar ist, 

7 . Probenentnahmevorricht-ung nach Anspruch 6 , dadurch 
gekennzeichnet , dass zur Beheizung eine elektrische 
Heizvorrichtung oder eine WSrmekopplung vorgesehen ist. 

8 . Probenentnahmevorrichtvmg nach einem der voranstehenden 
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet ^ dass im Bereich der 
Austrittsof f nung (4) eine die Luf tf euchtigkeit yerdrangende 
SchutzgasatmosphMre herstellbar und erhaltbar ist. 

9. Probenentnahmevorrichtung nach einem der voranstehenden 
Ansprtiche, dadurch gekennzeichnet , dass eine Off nung einer 
Druckluftleitung (15) seitlich neben der Austrittsof f nung 
(4) der Off nung der Abluftleitung (9) gegenuber liegend 
angeordnet ist, wobei in der Druckluftleitung (15) ein 
Oberdruck eines Gases erzeugbar ist, tm mit dem durch die 
Off nung der Druckluftleitung (15) ausstrSmenden Gas die aus 
der AustrittsSf fnung (4) austretenden Substanzen (13) in 
Richtung der Off nung der Absaugleitung (9) zu blasen. 
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10. Probenentnahmevorrichtung nach Anspruch 9, dadurch 
gekennzeichnet , dass als Gas ein chemisch weitgehend 
inaktives Schutzgas verwendet wird. 

11, Probenentnahmevorrichtung nach einem der 
vorangegangenen Anspruche^. dadurch gekennzeichnet , dass 
die Probenentnahttievorricht\ing (1) weitgehend oder 
vollstandig aus chemisch bestandigen Materialien 
herstellbar ist. 
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